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(57) Abstract: The invention concerns a novel method for ozone treatment of unground plant materials, such as wheat grains. The 
invention is characterized in that the method consists in allowing the plant material to rest for at least one day after prior hydration, 
followed by ozonation involving complementary hydration inputting 3 to 10 wt. % of water relative to the plant material dry weight 
Said method is in particular applied to wheat grains. In that case, the inventive method enables penetration of ozone into the core of 
the grains used for making so-called technological flour. The physical and chemical properties of such types of flour observed on 
the basis of the parameters of the ozonation process are described. 


(57) Abrege : La prSsente invention a pour objet un nouveau pn)c6d6 de traitement k Tozone de matifercs v6g6tales non broy^es, 
A telles que des grains de bl6. Selon Tinvention, ce proc&i6 consiste k laisser reposer la mati^re v6g6tale pendant au moins un jour 
apr^s une pr6-huinidification, suivie d*une ozonation 
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faisant appel k une humidification compl6mentaire apportant de 3 ^ 10 % en poids d'eau par rapport au poids sec de la mati^ 
v6g6tale. Ce proc6d6 est notamment appliqu6 aux grains de h\6. Dans ce cas, un proc6d6 selon Tinvention permettant k Tozone 
d'atteindre le coeur des grains est mis en oeuvre pour la fabrication de farines dites «technologiques». Les propri^t^s physiques et 
chimiques de telles farines observ6es en fonction des param^tres du precede d* ozonation sont pr6sent^es. 
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PROCEDE POUR LE TRAITEMENT A L'OZONE DE MATIERES VEGETALES 

La presente Invention a pour objet un nouveau proc^d^ de traltement a 
Tozone de matieres vegetales, comprenant notamment le ble, les autres cereales et 
les legumineuses. Ce precede de traltement a Tozone peut notamment etre mis en 

5 oeuvre en vue de ta fabrication de farlnes dites « technologlques » a partir de grains 
de ble tendre. II s'agit de farlnes dont les proprletes physiques et/ou chlmlques ont 
ete cholsles pour repondre a certains criteres necessaires a leur utilisation ulterieure 
dans les industries de panlfication et de la patisserie. Ce procede peut 6galement 
etre mis en oeuvre en vue de la fabrication de semoules et de pates alimentaires a 

10 partir de grains de ble dur. 

Arriere-Dlan technoloalQue 

Dans Hndustrie cer^ali^re de culsson, un certain nombre de proprietes 
physiques et chimiques sont particuli^rement recherchees pour les farlnes utliisees. 
Ces proprietds sont tres souhaitables, non seulement en raison des facilites 
15 d'utjiisation qu'elles gen^rent et du faible cout qu'elles Induisent dans le proced^ de 
fabrication industriel, mats egalement en raison de la qualite qu'elles conferent au 
produit conceme. 

Ces proprletes dolvent notamment repondre aux exigences suivantes : 

a) Les producteurs de pains surgel^s utilisent des precede de 
20 petrissage de plus en plus rapides qui exigent des farlnes s'hydratant de mani^re 

acceler^e. 

b) Les proprietes mecaniques des pites fabriquees h partir des 
farines dolvent presenter des caracteristiques particulieres qui sont detennlnantes 
pour la formation et la structure du produit obtenu apres culsson. Ces 

25 caracteristiques principales sont: la t^nacite, rextensibilite, la tolerance et la 
poroslte lors du developpement. 

La tenacite et rextensibilite concernent les pates destinees i la 
panlfication dassique et ont une Influence importante sur le developpement et la 
structure du pain apres cuisson, ainsi que sur la facilite du travail lors du processus 
30 de petrissage et de fagonnage. 

La tolerance est I'aptitude de la pate a s'adapter a differents 
processus de fabrication. 

La poroslte conceme surtout les cakes anglais dits « high ratio », 
ainsi que les genoises, ou la structure alveolaire nalssante a une importance capitate 
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sur le developpement et le comportement lore du processus de cuisson (gonflement 
continu et homogene sans effbndrement apr^s ia cufsson). 

c) II est souhaltable dlnactiver certains enzymes pr&ents 
natureliement dans la ferine afin d'une part, de contr6ler les reactions produlsant 
5 des substrats colores, et d'autre part, de pemiettre une mellleure conservation 
generate du produit dans le temps. Les enzymes particullerement impliques dans la 
couleur de la mie sont la polyphenol oxydase et la lipoxygenase. En ce qui conceme 
la conservation, et particulierement I'oxydation des iipides (a I'origlne du 
randssement), 11 s'agit principalement de la lipase. 

10 

Dans I'^tat de la technique, un certain nombre de methodes de traltement 
ont ete d^crites, ces methodes permettant de rdpondre a un ou a plusleurs des 
entires recherches pour des farines. Ces methodes ont cependant appliqu^es 
essentiellement a des ferines et non pas a des grains avant broyage. 

15 AinsI, le chlore et ses derives, dioxyde de chlore en particuller, et 

egaiement le brome et ses derives, ont ete utilises pour tralter des ferines dans le 
but de leur conferer des proprietes specifiques. Ces traltements ont et6 notamment 
utilise aux Etats-Unis, en Grande-Bretagne et dans les pa^ nordlques. Ces 
procedes, bien que tnfes utiles pour les producteurs Industriels de produits du type 

20 «cake anglais » et «genolse», se trouvent maintenant frapp^s dlntenllction 
legislative, notamment en Europe. Les producteurs de ces produits sont done 
contraints de rechercher d'autres solutions, vue llnadaptati'on des ferines dassiques 
de ble tendre pour la febrication de leurs produits. 

Pour feire fece S {'adaptation des ferines a certains processus de 

25 febrication, les meunlers ont coutume d'ajouter certains additife pour modifier le 
comportement de la pate febriquee k partir de ferines dassiques. Par exemple, 
I'ajout d'amylases peut conduire a une amelioration du volume du produit obtenu, 
apres cuisson, et h une mellleure hydratation de la ferine lors de son mouillage et 
du petrissage, et a un moindre rasslssement du produit fini, caracteristiques 

30 directement liees a lliydratyse partielle de I'amldon de la ferine par les amylases. 

De la m%me fegon, un ajout d'adde ascorblque ^ la ferine permet 
d'ameliorer la t^naclt^ de la pSte. 

II y a cependant une demande de plus en plus forte de la part des 
consommateurs de r^duire le nombre d'additife ajoutes a la ferine. Par consequent. 
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Tutilisation d'amylases et d'acide ascorbique, blen que permettant d'am^liorer 
certafnes propri^lss physico-chimiques, est loin d'etre enf erement satlsfaisante. 

Un nouveau type de traltement, qui ne repose pas sur I'ajout d'additife, est 
le traltement thermique. Les traltements thermiques permettent de desadiver le 
5 gluten, c/est-a-dire d'empScher la formation du reseau glutinique. Ces methodes 
modifient ^alement I'amidon en le pregelatinisant a un degre plus ou moins 
Important. Ces m^tliodes permettent done de controler certalnes proprl6t& 
physiques et chimiques des farines. 

Cependant, les traitements thermiques ne repondent qulmparfeitement 

10 aux exigences des utilisateurs de farines, presentant divers inconv^nients qui 
empechent un usage optimum pour les applications consid^rees. lis sont en 
particulier tres consommateurs d'energie et lis permettent difficllement d'obtenir un 
traltement homogene dans toute la masse de la farine trajtee (e)dstence d'un 
gradient de temperature dans la masse de la farine en cours de traltement). La 

15 fabrication de farines pour llndustrie cerealiere de cuisson presente done un certain 
nombre de problemes qu'aucun procede jusquici decrit ne permet de resoudre de 
faQon entierement satisfaisante. 


Resume d e ilnvention 

20 La Demanderesse a malntenant d^uvert de fegon surprenante, que le 

traltement des grains de bl^ par de I'ozone avant mouture dans certalnes conditions 
permet de repondre de fegon tres satisfeisante ei ces problemes en foumissant des 
ferlnes presentant divers critferes recherch^s de propriety physiques et chimiques, 
tout en oflfrant de surcraift une quality bact6rlologique et sanitaire des ferines qui 

25 n'est pas assur^e par les techniques existantes. 

Comme 11 sera expliqu^ d-dessous, les Etudes de la Demanderesse 
demontrent que les conditions de traltement d I'ozone selon la presente invention 
permettent h ce dernier de p^n^trer au coeur des tissus, voire des cellules, d'une 
matiere vegdtale non encore broy^e, dans laquelle ces structures (tissus, cellules) 

30 sont encore intactes. 

L'ozone peut done dans ces conditions reagir directement avec des 
biomoiecules que renferment ces tissus ou cellules, de telies reactions ne se 
produisant pas lorsque des matieres vegetales non encore broyees sont trait^es a 
I'ozone, selon des methodes precedemment decrites dans I'art anterieur. 


wo 2004/028695 



PCT/FR2003/002831 


Dans la presente description, les etudes present^ se rapportent en 
partlculler au traitement a I'ozone de grains de bl6. Cependant, I'application du 
proc6d^ pr&ent^ ici a des matieres vegtoles autres que le ble est envisagee. Des 
matiferes vegetales, utiiisables dans ce precede, comprennent les grains d'autres 
5 c6r6ales que ie bl6, telles que le maTs, I'orge, le seigle, le triticale. L'applicabon de 
ce proc^de est aussi envisagee dans le cas de matieres vegetales comprenant des 
plantes legumlneuses, telles que le soja, le pois, la caroube, le guar, ainsi que 
d'autres especes comme le lin et les cmciferes (choux, colza, moutarde). Dans le 
cas de plantes legumlneuses, la modification des prot^ines a Hnterieur de tissus ou 
10 cellules peut pr&enter des avantages pour la fabrication aprds extraction de 
produits speciflques contenant les proteines modlfiees. 

Selon un premier aspect, la presente demande vise d couvrlr un proc^^ de 
traitement a I'ozone de matieres vegetales non encore broyees, comprenant au 
I moins les Stapes suivantes : 

15 a) pre-humidiflcation de ladite matiere vegetale par ajout d'un 

volume d'eau ; 

b) phase de repos de ladite matiere vegetale ainsi humldlflfe ; 

c) mise en contact de ladite matiere vegetale avec I'ozone ; 

lequel proc6de est caract6rise en ce que ladite phase de repos a une durte 
20 sup^rieure ou ^ale i 1 jour, en ce que le traitement h I'ozone est realise h I'alde 
d'un gaz ozon6 sec et en ce qull oomprend une humidlflcation complementaire 
r6alis6e simultan^ment h ou au maximum 10 minutes avant ladite mise en contact 
avec I'ozone dans des conditions pennettant d'apporter de 3 i 10% en polds d'eau 
h ladite matifere vegetale par rapport au polds sec de la matters et de pr^f^rence de 
25 3 a 5%. 

Ainsi, pour atteindre le but recherche, II a ete constate que les deux 
conditions suivantes, qui font I'orlginallt^ de ce proc6d6, doivent etre respecties : 

1) Entre la prd-humidification de la matiere v^g^tale qui est traits et 
le traitement d I'ozone, II y a une phase de repos ayant une dur^e d'au moins 
30 1 jour. 

li) Au moment du traitement h I'ozone, une quantity d'eau 
complementaire est apportee d la matiere, cette quantite 6tant de 3 a 10% en 
polds rapportee au polds sec de la matiere v^6tale. 
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Plus particuli^rement, la matl^re veg^taie comprendra pr^ferentfellement 
des grains de bl^, solt du b\i tendre, solt du bl^ dur. 

Breve description des figures 
5 Linventlon sera mieux comprise a la lecture de la description explicative 

qui va sulvne, faite en reference aux figures annexees, dans iesquelles : 

La figure 1 represente une coupe histologlque du grain de ble au niveau de 
ia peripherie, qui fait apparaitre ies 3 couciies principales (pericarpe, couche a 
aleurone et albumen), ainsi que Ies modes d'action simplifies de I'ozone selon que 
10 I'on travaille en vole seche ou en voie humide. 

La figure 2 materialise I'impact de la dose d'ozone sur I'alveogramme 
obtenu sur I'alv^graphe Chopin-Dubois, tous Ies autres paramfetres du procedi 
dtant ^gaux. 

La courbe rep^r^e 1 con-espond b une farine classlque, blen equlllbree, 
15 non traitee par I'ozone. 

La courbe reperee 2 correspond a une pate obtenue h parhY de farine 
Issue de grains prealablement traites h I'ozone et presentant une t6naclt6 
superieure et une extensibility inferleure a la p§te reper^ 1. 

Les courbes 3 et 4 raniespondent a I'alveogramme de p§tes obtenues h 
20 partir de ferlnes issues de grains prealablement traites a I'ozone h dose croissante 
d'ozone etyou en jouant sur mumldlfication. Ces courbes mat§rlallsent parfeftement 
I'actlon de I'ozone sur le parametre tenacity, ainsI que sur celul de rextenslblllt^. 

La courbe 5 correspond a une p§te fabriqu^e h partir de ferine dite 
« technologique » issue de grains prealablement tralt6s d I'ozone dans les 
25 conditions optimales de modification des prot^ines. La couriae 5 correspond 
specifiquement aux courbes th^oriques recherchees pour la fabrication des cakes 
anglais dits « high ratio ». Cetbe courise presente une tenacity maximum, egale ou 
superieure h 150 et b une extenslbillte minimum. 

La figure 3 materialise I'impact du taux de grains casses sur revolution du 
30 rapport P/L obtenu au moyen de I'alveographe Chopin-Dubols. Pour ce feire, la 
Demanderesse a procede a la casse de grains en pourcentage variable, h I'addition 
de ces grains a des grains non casses, puis au traitement de I'ensemble a des doses 
constantes d'ozone. A partir des fiarines obtenues apr^s mouture, il a ete pratique 
un test sur alveographe Chopin-Dubols et le rapport: P/L a ete calcuie. 

/ 


2004/028695 


6 


PCT/FR2003/002831 


La figure 4 materialise llmpact du traltement d I'ozone sur la viscosity 
d'une solution (untenant de la ferine en concentration de mabere sdche bien 
d^finle, en foncHon du temps, et selon un processus de montee en temperature, de 
stabilisation, puis de refroidissement. 

Sur cette figure, sont representees deux courbes correspondant a une 
ferine normale non traitee et h une ferine traitee suivant les parametres 
revendiques dans la presente demande. 

La figure 5 materialise nmpact du pH de I'eau dliumidification 
compl^mentalre des grains sur la viscoslte d'une ferine obtenue a partir des grains 
trait& selon un processus d'actlon en profondeur, cette viscosite etant etudi^e par 
le processus RVA, comme pour les experiences representees a la figure 4. 

Les courbes representatives de la variation de viscosity ont trait a deux 
varietes caracteristiques de bl^ tendre, qui sont, pour la variety 1, du ble tendre de 
type Courtot, c'est-i-dire un ble de force, la variete 2 correspond k un ble de type 
Shango, c'est-a-dire un ble tendre panifiable courant. Le temoln correspond a un ble 
de melange pour panification courante. 

DescriDtion o en^rale dp llnv/pp Hnn 

Dans une demande precedente, publl^e sous le n« WO 01/43556, la 
demanderesse a deja decrit I'utilisation de I'ozone dans le traltement des grains de 
bl6 tendre dans la febrication de ferines. 

Cette demande decrit une enceinte de traltement de grains h I'ozone qui 
peut etre utilisee dans le cadre de la pr&ente Invention. Cependant, dans cette 
demande ant^rieure, aucune etude relative aux eflfets d'un temps de repos allong^ 
entre la pr6-humidificatlon et les traltements a I'ozone et aucune ^tude relative aux 
efl'ets d'un apport d'eau <c complementaire » au moment du traltement h I'ozone 
n'ont &s r^alis^es ou sugger^es. 

Blen que cela ne doive pas §tre Interpret© comme limltant le domaine 
d'appllcation de la presente Invention, la Demanderesse propose I'expllcation 
sulvante des resultats qu'elle a observe avec le proc^de confomie d llnventlon. 

Un precede typlque d'ozonation, tel que I'executeralt un homme du metier 
reallsant le precede decrit dans des plages de valeurs avantageuses de la demande 
de brevet WO 01/43556, ou I'ozone est surtout mis en oeuvre afin d'assurer la 
securite sanitaire et bacteriologlque, conduit k une action superficlelle de I'ozone sur 
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le grain. Or, dans le cadre de la presents Invention, {'ozone peut effectuer des 
modifications en profondeur dans le grain de ble. La penetration de I'ozone au coeur 
du grain, grace aux conditions particulleres de la presente Invention, permet a cette 
molecule reactive d'aglr sur les proteines (le gluten), I'amldon, les enzymes et les 
5 pentosanes. L'effet de I'ozone sur et dans les grains de ble peut etre resume de 
fagon synthetlque par la figure 1. La figure 1 represente une coupe histologique du 
grain de ble au niveau de la perlpherle, qui fait apparaitre les 3 couches principales 
(pericarpe, couche a aleurone et albumen), ainsi que les modes d'actlon simplifies 
de I'ozone selon que Ton travaille en vole seche ou en voie humide, 

10 La voie seche correspond au traltement par I'ozone d'un grain de ble 

presentant une humldite conforme a I'humidite naturelle lors de sa recolte ou de 
son stockage (entre 13 et 15% d'humidite par rapport au polds total). Dans ce cas. 
Taction de I'ozone se situe preferentlellement en peripherie du grain et aura done 
une action de surface (reaction avec I'ensemble des composes chlmlques ou 

15 organiques presents sur ladite surface). La penetration de I'ozone a llnterleur du 
grain est tres faible. 

La voie humide correspond au traitement par I'ozone d'un grain de ble 
ayant subl une hydratatlon complementaire conforme aux donnees et aux 
parametres de traitement du proced6 decrit dans la presente demands. Dans ce 

20 cas. Taction de Tozone se situe en profondeur, I'ozone reaglssant sur les 
composants des 3 couches prec^demment decrltes. 

La Demanderesse consldere que plus le temps de repos, c'est-a-dire le 
temps s'&oulant entre la pre-humidification et la phase de traitement par Tozone 
(aussi appele « temps de conditionnement >>) est long, plus I'humidite p^n^tre le 

25 grain, dilate les micropores et favorise des conduits d'echanges rapldes et de 
penetration de Tozone a llnterieur du grain. 

La dilatation de ces micropores (voir figure 1) a une Importance capitals 
sur le deroulement des reactions chlmlques generees par Tozone ci llnterleur du 
grain. La dilatation des micropores, la creation de conduits reactifis, la presence 

30 d'humidite et par consequent d'un microfilm d'eau a llnterieur de ces pores, favorise 
Techange gaz-solide et Taction de Tozone dans la profondeur du grain. 

La Demanderesse a observe qu'un temps de 24 heures de repos entre la 
phase de pre-humldiflcation et la phase de traitement par Tozone est le minimum 
sufFisant pour la plupart des applications recherchees. Cependant, ce temps peut 
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§tre modifid en fonctlon de Tespece varietale de bl4, ou de la qualite du ble, que 
I'on souhalte tralter. 

Parallelement, les etudes de la Demanderesse ont demontre qu'un apport 
d'eau aux grains, au moment meme ou au maximum 10 minutes avant i'ozonation, 
5 est essentie! pour que I'ozone aglsse au coeur du grain. 

La nature des bles lies a leur espece varietale fait que la constitution des 
couches peripheriques est differente d'une vari^te a I'autre, ce qui indult una 
cinetique de penetration de I'eau differente d'une vari^te h I'autre. 

Le proced^ de ilnvention est egalement parfaitement adapte a la 
10 fabrication de produits par broyage des grains de bl^ dur (semoules ou ferines). 

La Demanderesse a en effet decouvert de fiagon surprenante que le 
traltement a I'ozone, selon Ilnvention, Halt Interessant, non seulement pour des 
grains de ble tendre, mals egalement pour des grains de bl^ dur. La filfere bl^ dur 
rencontre de nombreux problfemes, dIfKrents de ceux affectant la fili^re bl^ tendre, 
15 et qui n'ont pas trouv6 de solutions entierement satlsfelsantes jusqu'S pi^ent : 

a) Dans le cas du bl6 dur, 11 existe une contamination tres lourde par les 
mycotoxines, et tout parHcullerement par le DON (d^oxynival^none). Une telle 
contamination resulte de I'affinite des champignons du genre Rjsarium pour le bl^ 
dur. 

20 b) La mafbise de la couleur des semoules pr&ente des problemes 

particullers : 

1. La couleur jaune normale des semoules peut etre blanchie par la 
lipoxygenase naturelle, ce qui entraTne le reftjs de ces semoules 
blanchles par le consommateur. 
25 2. La PPO (polyphenol oxydase), qui, tout comme la lipoxygenase, 

est presente de fagon naturelle dans le bie dur, a en tranche 
tendance a brunir les semoules, ce qui entraThe egalement un 
refus chez le consommateur. 
La Demanderesse a decouvert que le traltement des bles durs a I'ozone 
30 pemiet de febriquer des farines et des semoules dans lesqueiles llnhibition de la 
lipoxygenase et de la polyphenol oxydase permet de conserver au maximum la 
coloration Jaune recherch^e pour les semoules et d'evlter toute possibilite d'un 
brunlssement ulterieur. Natureliement, plus I'ozone peut penetrer a llnterieur du 
grain, plus llnhibition de ces enzymes est assur^e. 
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Description d^taill ee du orocede de la presents inventinn 

On pr^dsera dans ce qui suit, les conditions qui permettent de fabriquer 
des ferines ayant les proprletes physiques et chimiques reclierdnees, par le 
5 traitement de grains de ble. 

Les grains de ble, apres r^colte et stockage, presentent une humldite 
naturelle comprise entre 13 et 15% suivant les conditions climatiques de la r^colte. 
La mesure de Itiumidite des grains peut etre realis^e par diverses methodes blen 
connues de momme du metier, impliquant par exemple les analyses automatiques 
10 NIR (Near Infra Red, ou encore proche Infra rouge). 

La premiere etape dans la fabrication de fiarines a partir de tels grains est 
une etape dite de pre-humidiflcation, qui est appelee « condltionnement » par 
Itiomme du metier. Cette etape, qui est obllgatoirement pr^c^d^e par une etape de 
neti:oyage et d'enlevement de poussi^res et corps dtrangere , par exemple par 
15 souffiage, tamlsage etc., a pour but d'amener lliumldit^ des grains a environ 16 h 
18%. D'une manl^re generaie, I'eau apportte dans le cadre de la pre-humldlfication 
du grain prealable au traitement ^ I'ozone permet d'augmenter ITiumidlte des grains 
d'une valeur pref^rentiellement comprise enb-e 3% et 5% par rapport au poids sec 
des grains. La pr^humidification confSre aux grains des propridtfe particull^res, 
20 aussi blen lors du traitement h I'ozone que lors du broyage. 

La pre-humidification est r^Iis^ avec une source d'eau, 
pref§renti-ellement avec de I'eau de quality potable. Au moment de la pr^ 
humldification, 11 est preferable d'utiliser une eau qui ne contient pas d'agent 
oxydant. II n'est done pas n^cessaire d'utiliser une eau ozonfe comme le pr^conlse 
25 I'enselgnement de la demande WO 01/43556. 

Suite h la pre-humidiflcation des grains, ceux-cl sont laissis dans I'etat 
dans une phase dite « de repos » avant le ti-aitement ulterieur ^ I'ozone. La 
Demanderesse a trouv^ que cetije phase de repos doit durer au moins 1 jour. II a en 
eflfet 6te constate qu'un temps de repos insuffisamment long, inferieur a environ 
30 24 heures, ne permet pas d I'ozone lors du traitement d'atteindre le coeur du grain 
et done de procurer les effets d&ires. En efPet, le temps de repos a une action 
directe sur la p^n^ti^tion de I'humidite et par voie de consequence sur Taction 
ulterieure de I'ozone a llnterieur du grain. Une modulation de ce temps entraTne une 
modulation des effets de I'ozone. 
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Bien que le prcfcede selon Hnvention pui^e donner des resultats 
techniquement acceptables avec des temps de repos superieurs a 72 h, le souci de 
feire une utillsation ^conomlquement efflcace du reacteur induit le choix d'un temps 
de repos Inf^rieur ou ^al h 72 heures. Le temps de repos sera done de preference 
5 comprls entre 1 et 3 jours. Plus preferentlellement, le temps de repos du precede 
de la presente Invention se situera entre 36 et 48 heures. 

Apres la phase de repos, les grains sont soumis a un traitement speclfique 
comprenant leur mise en contact avec de I'ozone dans un reacteur h agitation 
continue, tel que decrit dans la demande WO 01/43556. 

10 Avantageusement, on utilisera id un gaz ozone sec ayant un point 

de rosee compris entre -60 et -80«>C. Ce gaz peut gtre produit par des procedfe 
classlques a partir de gaz vecteurs qui peuvent gtre I'oxygene de I'air, I'oxygfene pur 
ou un melange des deux. Un ozoneur permet de produire un gaz vecteur ozon6 sec 
a partir d'une source d'oxygene seche. 

^5 La quantity d'ozone utillsee se situe entre 6 et 20 g/kg de grains et de 

preference entre 7 et 13 g/kg de grains. Blen entendu, la quantity precise depend 
de la nature du ble et des resultats atbendus. 

Lorsqu'un gaz vecteur est utilise, la concentration d'ozone dans le gaz 
vecteur se sItue t^rplquement entre 60 et 200 g/m^ tpn, et de pi^rence entre 80 et 

20 140 g/m^ tpn. 

La pression de gaz vecteurs ozones dans le reacteur iors du traitement se 
situe typiquement entre 200 et 1100 mbars et de pr6f^rence entre 600 et 
800 mbars. 

En foncHon de la concentration et de ia pression d'ozone dans le reacteur, 
25 ITiomme du metier pourra cholsir une duree de mIse en contact appropri^e pour le 
traitement h I'ozone. Cette duree sera generalement de I'ordre de trente (30) h 
soixante (60) minutes. 

La Demanderesse a observe que, dans le cadre de la mIse en contact du 
grain avec I'ozone, II convient d'ajouter une quantity d'eau dite « compl^mentaire » 
30 au grain. Cette quantite d'eau se situe entre 3 et 10%, de preference entre 3 et 5% 
par rapport au poids sec des grains. La quantite d'eau utillsee peut etre dosee par 
debim6trie masslque ou une autre methode blen connue de momme du metier. 
Compte tenu du fait que I'^tape de pre-humidification a pour efPet d'amener le taux 
d'humidlte des grains h une valeur preferentlellement situfe entre 16 et 18%, I'effet 
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de I'ajout d'eau « complAnentaire » sera d'augmenter ITiumidit^ des grains jusqu'^ 
une valeur pr^fgrenfellement comprise entre 19 et 28% , plus preferentiellement 
entre 19 et 23%. 

Avantageusement, I'eau servant h ITiumidiflcaton dite « compl^mentaire » 
est apportee sous forme d'un brouillard de gouttelettes trks fines par pulverisation 
sous presslon sur les grains dans une enceinte close qui peut etre le reacteur de 
traltement Iul-m§me ou un disposltif annexe. Durant cette phase dTiumldification 
complementaire, la masse de grains dolt etre animee d'un mouvement de telle sorte 
que le film liquide depose soit homogene et interesse la totality des grains. 

De preference, on appori:e I'eau « complementaire » aux grains 
simultanement a la mise en contact avec I'ozone. Par simultanement, on entend que 
I'eau est apportee au cours m%me de la reaction avec I'ozone. De fegon alternative, 
I'eau peut etre apportiee un certain temps avant I'arrive de I'ozone dans le reacteur, 
ce temps etant au maximum de 10 minutes avant llntroduction de I'ozone et de 
preference de 2 a 3 minutes. 

Dans uh mode partnculilsrement pr&ir& de realisation de la presente 
Invention, I'eau servant h lliumldiflcatlon complementaire content un agent 
modificateur de pH. ' 

La Demanderesse a en effet decouvert: que la modification du pH de I'eau 
servant ^ ITiumidiflcation complementaire est un moyen particullferement Int6ressant 
pour modular d volonte les proprietes physlco-chimlques des farines Issues du 
precede de traltement des grains selon llnvention. AInsI, I'utllsation d'une 
substance pemiettant d'attelndre un pH basique entr« 8 et 12 permet en general 
d'augmenter la viscoslte de la pSte. U baslficabon de I'eau servant a mumldlficatlon 
complementaire, dans un tel cas, peut §tre realisee en utillsant une base agr^e 
pour I'utillsation dans un contexte agroalimentaire, telle que la soude alimentaire, le 
carbonate de sodium, le bicarbonate de sodium. 

II peut egalement Stre Interessant d'avoir des pStes presentant une 
viscosite molndre, cas dans lequel la Demanderesse a montre que I'utillsation d'un 
pH de 3 a 6 pour I'eau servant a Chumidificatlon complementaire est 
particulierement utile. Des addes permettant d'attelndre ce pH et agrees pour 
I'utillsabon dans I'agroalimentaire comprennent par exemple I'adde dtrique, I'adde 
acetique, ou tout acide falble de quallte alimentaire. 
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Methodes de mesures des oroprietieg physiques et chimiqups des farines 
resultant dii h-aihHinpp^ ^ j'^^^pq 

Pour confirmer Ilnteret du precede qui vient d'etre decrit, la 
Demanderesse a utilise et developpe plusleurs methodes de mesures de proprietes 
5 physiques et chlmlques permettant d'evaluer I'aptitude des farines obtenues a gtre 
utilises dans des precedes de fabrication de produits de consommation par 
Industrie cerealifere de cuisson. 
AinsI : 

1) Les proprietes m^caniques d'une pate lors de la fermentation 
10 (extension, tenaclte, gonflement), et lors de la cuisson (porosit6, effondrement au 

refroidlssement) ont ete evaluees en utilisant I'alv^ographe Chopln-Dubols. 

2) L'evolution de la viscosite d'une solution contenant de la ferine au cours 
d'un traitement themiique sulvi d'un refroidlssement a ete etudl^e au moyen de la 
methode dite de RVA (Rapid Viscosity Analysis) ; d'autres moyens de mesure 

15 pouvant §tre utilises a cet effet, et en particulier un viscosimetre Brabender. 

3) La couleur de la mie des produits obtenus a parb'r de farines a etS suMe 
au cours du temps par confrontation de la couleur a des temoins frals. 

4) Le temps de conservation, en presence d'air, des ferines obtenues suite 
au traitement des grains de ble a I'ozone selon la pr&ente invention, a 4^bs etudi6 

20 par la mesure de I'addite grasse. 

5) Des proc^es d'anal^^ chimlques ont en outre 6t6 utilises pour sulvre 
■'Evolution blochimique des grains. En particulier, on a sulvl le taux de maltose dans 
les grains et mesur^ I'apparltion du |V|DA (malondialdehyde). L'apparltlon de maltose 
est un indice probant de lliydrolyse de I'amidon. La concentration naturelle du 

25 maltose dans les grains est de I'ordre de 300 mg/100 g de grains, et un taux de 
maltose trfes sup^rleur h cette valeur Indique un certain m&abollsme de I'amidon. 
En revanche, l'apparltlon du MDA est correl6e avec I'acHvite d'enzymes participant k 
des processus oxydants. 

30 Dans le tableau I sont resum& des exemples de paramfetres de traitement 

a I'ozone de grains de bl6. Qnq lots de grains de ble ont &e traites a I'ozone en 
variant divers paramfetres du proc6d6, notamment le temps de repos, la quantity 
d'eau compl^mehtalre ajout^e et le pH de cette eau. Les resultats des mesures de 
viscosity, d'alveogramme, etc.. sont donnes pour chaque choix de paramfetres du 
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proc^d^. La comparaison avec un &hantillon de bid n'ayant pas subi d'ozonaf on est 
^alement prisentee. 

Les bles testes etafent des melanges de dffPdrentes varietes de bles 
reputees panlfiables. Dans d'autres series d'essais, des varletds pures paniflables 
5 sup^eures ont dt6 tralties ; la Demanderesse a dans ce cas precis obtenu des 
resultats de mime nature que ceux donnes ci-apr^. 
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RESULTATS 

D Effets de la dose d'oz one sur la mesure de ralveooraphp Chopin-Diihnfs 
L'alv^ographe Chopin-Dubols est un test qui repose sur les observations 
sulvantes : lors de la fermentation panaire, une multitude de petltes bulles de gaz 
carbonlque (CO2) se forme au sein de la pate, lesquelles constituent des alveoles 
plus ou moins importantes et plus ou molns nombreuses selon les proprietes piasto- 
^lastiques du gluten qui les retlent 

L'essal consiste done h reprodulre artificlellement ce phenomene en 
soumettant un echantillon de pate, sous forme de rondelle dans des conditions bien 
determlnees (temps d'application, temperature, hydratatlon, a une presslon d'air 
pour mesurer leur pouvoir d'exbenslon). 

L'apparell enreglstre un graphique qui peut etre Interpret^ de la fagon 
sulvante : 

- la hauteur de la courbe, qui mesure la presslon P d'aIr maximal 
dans la pate, determine la resistance du gluten h la ddfonnnatlon. Elle materialise la 
t^nadte de la pate. Plus P est important plus la p§te r^ste et a I'exb-gme se 
retracbe a I 'allongement ; 

- la longueur de la courbe L determine le temps pendant lequel le 
gluten se laisse d^former sans se casser. La longueur L materialise I'extenslblllt^. 
Plus L est importante, plus la pate s'allongera fadlement sans rupture. Cette valeur 
est en rapport avec le gonflement G de la bulle ; 

- le W (aire sous la courbe) correspond au travail de deformation 
rapports h un gramme de pate. II exprlme la « force boulangSre » ; 

- le rapport P/L r&ume h lui seul I'equlllbre entre la tenacity P et 
rextenslbliite Ldu gluten. 

On considdre qu'en premifere approche la mesure de I'alv^graphe 
conceme les prot6ines. On sait que le pebissage d'une farine en presence d'eau 
introduit de I'oxyg^ne de I'alr. Ce dernier oxyde les proteines de la ferine (le gluten), 
ce qui permet la constitution d'agregats protelques transitoires, lesquels sont ^ 
I'origlne de la creation d'un reseau qui va supporter m^caniquement la p§te et 
permettre sa tenue lors de la phase de fermentation. 

La figure 2 materialise Hmpact de la dose d'ozone sur I'aiveogramme 
obtenu sur I'alveographe Chopin-Dubols, tous les autres parameti^.du proced^ 
etant egaux. 
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On constate un accroissement regulier, en foncHon de la dose d'ozone 
appliqufe, du rapport P/L (oCi « P » est la presslon h laquelle est soumise la p§te et 
« L » I'allongement de la pate). La courbe rep^ree 1 correspond a une farine 
classique, bien ^quillbr^e, non traltee par I'ozone. 
5 Lors de I'utilisation de felbles doses d'ozone, la pate devient plus tenace. 

La courbe reperee 2 correspond ainsi a une pate obtenue a partir de farine issue de 
grains pr^alablement traites a I'ozone et presentant une tenacite superieure et une 
extensibillte inferieure a la pate reperee 1. II est ^ noter que cette modification 
d'alveogramme est tres sembiable a celle que I'on obtient par ajout d'acide 

10 ascorblque. I! est tres interessant de noter dans ce contexte que le traitement 
prealable du grain par I'ozone permet de supprimer I'adjonction d'acide ascorblque 
avant le petrissage, repondant ainsi au desir preclte d'eviter I'utilisation d'additife. 

Les courbes 3 et 4 correspondent a ralveogramme de p§tes obtenues a 
partir de farines issues de grains prealablement traites I'ozone h dose crolssante 

15 d'ozone et/ou en jouant sur lliumidification. Ces courbes materialisent parfaitement 
Taction de I'ozone sur le parametre tenacite, ainsi que sur celul de I'extenslbillt^. A 
dose d'ozone plus forte, les pates devlennent done beaucoup plus tenaces, mats 
egalement legerement poreuses. Elles permetbent, dans ce cas de figure, une 
amelioration de la tenue a la culsson des cakes anglais dits « high ratio » ou des 

20 genoises, critere recherche par les Indusbiels. 

A dose trks forte d'ozone, I'alv^ramme perd son plateau et sa 
dissymetrle, et prend la forme d'un pic, sembiable a ce que Ton observe pour des 
farfnes chlorin^es. 

La courbe 5 correspond a une pSte fabriqu6e k partir de farine dite 
25 « technologique » issue de grains prealablement traites a I'ozone dans les 
conditions optlmales de modification des prot6lnes. La courise 5 con-espond 
sp&lfiquement aux courbes th^oriques recherchees pour la fabrication des cakes 
anglais dIts « high ratio ». Cette courbe pr^nte une tenacity maximum, egale ou 
superieure h 150 et a une extensibillte minimum. Dans ce cas uitime, le gluten 
30 modlfle par I'ozone est ^ la fols trks peu ©ctensible et forisment poreux. Cette 
caracteristique lui pemnet d'§tre neutre dans la fabrication des prodults riches en 
Sucre, en autres prot^ines et en mati^res grasses, et d'eviter un gonflement excessif 
lors de la culsson, suivi d'un effondrement au refroldissement. Une telle farine 
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permet d'obtenir un g§teau qui l%ve plus lentement, se fige apres levee, mals ne 
retombe pas apres refroidlssement. • 

2) Dosage du maltose issu de ITivdrolvse de ramldnn 

II a 6t6 observe par la Demanderesse que le traitement des grains de ble a 
I'ozone selon llnvention a pour consequence, dans la mesure ou I'ozone penetre 
correctement a llntdrleur du grain, d'hydrolyser legerement I'amldon. Cette 
hydrblyse de I'amldon peut eb-e mat^riallsde par I'apparition d'un pic de maltose lors 
des analyses. 

Le dosage du maltose est realise dans le cadre d'un dosage general des 
sucres. Les sucres sont s^pares sur une colonne polymerique echangeuse d'anions 
optlmisee pour I'analyse des suaes. Cette colonne travaille a pH basique. Les sucres 
dont le pKa varie enfre 12 et 14 sont aiors sous leur forme anionique et 
interagissent selectivement avec les latex amlnfe de la resine. 

Le Principe de la detedion est une reaction 6lectrochimique d'oxydation : 
le courant cree est proportionnel h la concentration en sucres. 

Le melibiose est utilise comme 6talon interne afin de compenser les 
variations de reponses electrochimiques, variations dues a la phase mobile, k la 
temperature et a la nature de I'echantillon Injects. 

Le taux de maltose dans des bles traitSs a ete compart h celui de bl^s 
temoins. La concentration naturelle du maltose dans le grain d'un ble non traite est 
de I'ordre de 300mg/100g de grains. Ce taux de maltose peut atbeindre un 
maximum de 2000 mg/100 g de grains aprks un traitement a I'ozone dans les 
conditions d^crites aux paragraphes precedents. L'apparition de ce pic Indique un 
certain metabolisme de I'amldon. Un traitement par I'ozone dans les conditions 
optimales, telles que decouvertes par la Demanderesse, indult generalement une 
hydroiyse de I'amldon correspondent d une transformation massique de ce dernier, 
comprise entre 1 et 5%, preferentiellement de I'ordre de 3%. L'iiydrolyse de 
I'amldon felt apparaitre du maltose en quantite sufRsante pour permettre le 
developpement des levures et en consequence de supprimer I'adjonction d'amylase. 
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3) Etude du traitement a Tozone de lots de bles homoaenes oresentant un 
taux artificlellement augmente de grains casses 

La Demanderesse a constltue des lots de bles homogenes dont on a 
augmente artificleliement (par action mecanique), prealablement au traitement a 
5 Tozone, le taux de grains casses, L'augmentation du taux de grains casses a ete 
realisee dans un premier temps dans un but de recherche. Cependant, la 
modulation du taux de grains casses peut egalement constituer un moyen 
industriellement applicable pour controler les proprletes physiques et chlmiques des 
farines resultant du procede de la presente invention. 
10 Sur le plan de la recherche, le contenu des grains casses etant en contact 

direct avec I'ozone a llnt^rleur du grain iors du traitement avec ce dernier, leur 
utilisation permet de mieux apprehender la nature des reactions provoquees par 
Tozone. 

Les grains trait^s par Tozone, et dont le taux de grains cassis a ete 
15 augment^, ont ete broyes selon le processus meunler, broyant ainsi les grains 
casses et les grains encore intacts ensemble, et on a r^alis^ Talveogramme de 
maniere h calculer la valeur du P/L sur la farine obtenue. Un exemple de la variation 
du rapport P/L, induite par un changement du taux de grains cassis, est montr^ a 
la figure 3. 

20 La figure 3 materialise [Impact du taux de grains casses sur I'evolution du 

rapport P/L obtenu par le biais de I'alveographe Chopin-Dubois. Pour ce feire, la 
Demanderesse a procede a ia casse de grains en pourcentage variable, d I'addition 
de ces grains d des grains non casses, puis au traitement de I'ensemble a des doses 
constantes d'ozone. A parUr des farines obtenues apres mouture, il a et^ pratique 

25 un test sur alveographe Chopin-Dubois et le rapport P/L a ete calculi. 

La Demanderesse a observe que la pente de la droite est tres dependante 
de la variety de b\& utilise. L'analyse du graphe n^ 3 permet les interpretations 
suivantes : 

- pour un taux de grains casses lvalue a 0% (qui ne compte ni les grains 
30 feles, nl les grains tres legerement abimes, ce qui n'est pas evaluable), la 
modification du P/L est de I'ordre de 0,5, ce qui est inferieur a ce que Ton 
obtiendrait apres adjonction dans la ferine de 100 mg d'acide ascorbique/kg de 
farine, et ce, pour une meme variete de ble. Les quatre points suivants 
correspondent a : 
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P/L = 3 Taux de grains cassis : 7,6% 
P/L = 3,9 Taux de grains cassfe : 11,3% 
P/L = 5,6 Taux de grains cass& : 17,0% 
P/L = 6,4 Taux de grains casses : 19,5% 
5 Les interpr^tlons qui peuvent etre donnas de cette courbe sont les 

sulvantes : 

- les grains cassis ofFrent a {'action de I'ozone une accessibilite 
directe favorisant les reactions ciiimiques entre I'ozone et les proteines. Lors de la 
fabrication de la pate et de son hydratatlon, le reseau glutinique, pr^alablement 

10 oxyde par I'ozone, est done plus tenace, ce qui expllque le P/L croissant en fondion 
du pourcentage de grains casses ; 

- les grains casses offrent a Taction de I'ozone une accessibilite 
directe favorisant les reactions cliimlques entre I'ozone et Tamidon. En 
consequence, moins d'eau est disponible pour les proteines, ce qui favorise 

15 llnealrement la tenacite du reseau glutineux. L'ozone favorisant I'absorption d'eau 
par I'amidon lors du petrissage, lliydratation relative du gluten est r^uite en cas de 
traitement a I'ozone, donnant lieu ei un rapport P/L fort. 

4) Etude dQ la viscosity des solutions de farines dans \e> tempg 
La Dfemanderesse a d^couvert quH est tres int^ressant pour {'evaluation 
des proprietes physiques et chlmlques des ferines d'etudier revolution dans le temps 
de la viscosity d'une solution aqueuse de farine. 

La figure 4 materialise Hmpact du traitement a I'ozone sur la viscosity 
d'une solution contenant de la ferine en concentration de mati^re ^tihe bien 
d^finle, en fbnction du temps, et selon un processus de montee en temperature, de 
stabilisation, puis de refroidissement. 

Sur cette figure, sont repr&ent6es deux courbes correspondant a une 
ferine normale non traft^e et h une farine trait^e suivant les parametres 
revendiques dans la pr^sente demande. 

La courbe rep^rfe « temperatures represente revolution de la 
temperature d laquelle est soumis I'echantillon contenant la ferine durant le test. La 
partie de la courbe de temperature situee la plus h gauche correspond a la 
temperature au debut du test, c'est-S-dire h la temperature ambiante (environ 
ZO^Q, la deuxieme partie de la courbe con;espond h la montee graduelle en 
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temperature de I'echantillon soumis au test;, jusqu'a un maximum de 90*>C. Le 
plateau, qui forme la trolsieme partie de la courbe, correspond au malntlen de la 
temperature de I'echantillon durant la mesure de viscosite. La quatri^me partie de la 
courbe, partie d&rolssante, correspond h la suppression du chauffage et a la 
5 redescente de la temperature de I'echantillon par un refroldissement control^ 
jusqu'^ une valeur de stabilisation et d'equilibre superieure a la temperature 
amblante (environ 25°C). 

Les courbes obtenues pour la farine normale et la farine traitee 
con-espondent aux valeurs mesurees de la viscosite en unites RVA , soit h titre 

10 Indlcatif, une unite RVA etant egale a dix centipoises. 

On observe sur ces courbes que le traitement par I'ozone des grains, 
prealablement a leur mouture, augmente considerablement la viscosite des 
solutions de farine correspondantes. Cette augmentation de la viscosite est Indulte 
par I'action de I'ozone sur I'amldon, et probablement egalement sur certalnes 

15 amylases. 

Ces courbes demontrent bien que I'ozone a penetre en profondeur a 
llnterieur des grains pour reaglr sur les constituents de I'albumen (en la 
circonstance, amidon). 

La figure 4 pennet de comparer une farine traitee selon le precede de la 

20 presente invention avec une fiarlne normale analysees toutes les deux selon une 
procedure dite de RVA (Rapid Viscosity Analysis). On y volt que, non seulement la 
courbe est modifiee, mais surtout, que la viscosite finale d'une ferine traitee est 
considerablement augmentee par rapport a une farine non traitee. On peut 
considerer qu'au molns en partie les changements au niveau des profils de 

25 viscosite des solutions de fiarlnes resultent des modifications de I'amidon. D'une 
part, I'ozone peut conduire a une reticulation de I'amidon, ce qui a pour 
consequence une augmentation directe de la viscosite. D'auh-e part;, I'amylase, 
enzyme qui hydrolyse I'amidon, est Inhlbee par I'ozone. 

Dans la mesure oCi I'ozone penetre correctement a llnterieur du grain, 

30 I'ozone peut agir sur les enzymes, qui sont stockees preferentlellement dans la 
couche S aleurone (voir figure 1). La modification de I'amylase par I'ozone enb^Tne 
un changement de confomiation de I'amylase et la suppression, dans un fort: 
pourcentage, de son activlte. Cette Inhibition de I'amylase a egalement ete mise en 
evidence par la methode dite du temps de Hagberg. 
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5) Effet de i^ozone sur la polyphenol oxydase, la Hoase et la liDnyvff 4pac» 

II a observe, dans les conditions denies dans le cadre de la presente 
invention, que I'ozone Inhlbe des enzymes autres que I'amylase. inhibition par 
I'ozone de la polyphenol oxydase, la lipase et la lipoxygenase a pour consequence 
5 directe un effet sur la couleur de la mie des produits obtenus h partir de farines 
Issues de grains pr&lablement traitfe par I'ozone. Dans le cas d'un traltement par 
I'ozone, la mie est plus daire et les farines ainsi obtenues se conservent beaucoup 
mieux dans le temps. II a ete egalement observe par la Demanderesse que des 
farines issues de grains, pr^alablement traites par I'ozone, voyaient leur temps de 
10 conservation, en presence d'air, augmenter de 60 h 80%, voire dans certains cas, 
de plus de 100%. Ceci s'explique par llnhibltion de la lipase par I'ozone qui favorise 
une stabilisation des farines et par I'absence d'oxydation des acides gras naturels. 

6) Effet de {'ozone sur I'a pparition du MDA fmaiondialdehydp') 

^5 Le MDA est consider^ comme un marqueur de la peroxydab'on des acides 

gras polyinsatures poss6dant au molns deux doubles liaisons. 

Le dosage du MDA total est realise par reaction avec I'acide 
thiobarbiturique (TBA). Le complexe entre une molecule de MDA et deux mol&ules 
de TBA peut ensuite etre mesure, soit par spectrophotom^bie, soft par CLHP en 

20 phase Inverse. La reaction avec le TBA n'est pas specifique du MDA et le dosage par 
spectrophotometrie peut etre sujet a des interf^-ences. Ses r^ultats sont le plus 
souvent exprimes en STBAR, ou Substances TBA-ReacBves. Ce probleme 
dinterferences est ellmin6 en dosant le complexe TBA-MDA par CLHP en phase- 
inverse. 

25 On a effectue des dosages du MDA, selon une m^tiiode classique d'analyse 

en laboratoire, dans des farines Issues de la mouture des grains apres un traltement 
de ces demiers a I'ozone selon llnventlon. Les quantites d'ozone utilis^es sont 
comprises entre 5 et 12 g d'ozone/kg de ble. II a 6te observd que le MDA dimlnue 
apr^s traltement en fonction du degr6 d'humidificatlon des grains et dimlnue 

30 proportionnellement avec la dose d'ozone appllqu^. La diminution de MDA est 
significative, typlquement de I'ordre de 15 ^ 25%. 

L'apparition du MDA etant un indlce de I'activit^ d'enzymes oxydants, ces 
resultats conflmient que le traltement h I'ozone, S partir du moment oCi ce dernier 
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penetre sufflsamment a llnt^rieur du grain, ralentlt le processus oxydant, 
vralsemblablement par action sur les enzymes qui y parHclpent. 

Le traitement a I'ozone, selon la presente invention, a done un efTet 
stabllisant sur les processus oxydants. L'absence de I'activite lipoxygenagique 
5 confirme I'absence de I'oxydation lipldique. 

7) Effet du pH de Teau servant a Itiumldification complementaire 
On a observe que Hmpact de Tozone sur les grains est tres dependant du 
pH de I'eau servant a Itiumidification complementaire des grains de ble realisee 
10 simultanement a la mise en contact avec I'ozone. II s'est revele tres interessant 
dans ce contexte d'etudier ('evolution de la viscosite dans le temps pendant un 
traitement thermique par la methode RVA. A la figure 5, on voit les differents profils 
de viscosite des farlnes obtenues par traitement a I'ozone des grains qui ont fait 
I'objet d'une humidification complementaire avec des solutions aqueuses de pH 
15 differents. 

La figure 5 materialise Hmpact du pH de I'eau d'humidification 
complementaire des grains sur la viscosite d'une farine obtenue a partir des grains 
traites seion un processus d'action en profondeur, cette viscosite etant etudiee par 
le processus RVA, comme pour les experiences representees a la figure 4. 

20 Les courbes representatives de la variation de viscosite ont trait a deux 

varl^tes caracteristiques de ble tendre, qui sont, pour la variete 1, du ble tendre de 
type Courtot, c'est-a-dire un ble de force, la variete 2 correspond h un bI6 de type 
Shango, c'est-a-dIre un b\& tendre panlfiable courant. Le t^moin correspond a un ble 
de mSange pour panification courante. 

25 ' L'augmentation ou la diminution de la viscosite est tres dependante de la 
variete de bl6 trait^e, chaque variete ayant un comportement speclflque. 

On constate qu'h pH basique, il y a une augmentation sensible de la 
viscosite de la pate. Pour faire des pStes plus visqueuses, les Etudes de la 
Demanderesse ont montre que la plage pr^ferentielle de pH de Teau servant a 

30 I'humidificati'on complementaire se situe entre 8 et 13, et plus prefSrentiellement de 
pH 8,5 a 9,5. 

En revanche k un pH acide, on voit une diminution de la viscosite par 
rapport h un temoin a pH neutre. Les essais de la Demanderesse ont montr^ qu'une 
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plage pr^f^rentielle de pH pour la fabrication de p§tes moins visqueuses se situe 
entre 3 et 6. 

Sans vouloir Stre II6e par une quelconque interpretation theorique, la 
Demanderesse considere que I'ozone, en condition basique, donne lieu a une 
5 reactivite de type radicalaire, susceptible de conduire a une reticulation de I'amldon 
et, par consequent, ^ un accroissement de la visooslte. En revanche, les etudes ont 
demontr^ qu'^ pH acide, I'amldon pouvait etre coup6 par action sur les doubles 
liaisons ou les liaisons entre monomeres, ce qui a pour consequence de supprlmer 
le phenomene de reticulation et done de dimlnuer la viscosity. 
10 L'ensemble de ces courbes d^montre que I'acdon de I'ozone se passe en 

profondeur, puisque I'amldon contenu dans I'albumen se trouve modlfi6. 

CONCLUSION GEIMERAI F 

L'ensemble des observations resumees ci-dessus montre que, dans des 

15 conditions speclfiques, 11 est possible de falre p^netrer, lore du traitement;, I'ozone 
en profondeur h Ilnt6rieur des tissus, voire des cellules, d'une mati^re v^getale non 
encore broy^e, telle que des grains de bie. A ce jour, aucune m^thode n'a €t& 
d&rite permettant defelre pen&rer un gaz reachf h nnt^rleur de shuctures 
vegetales telles que des grains ou autres tissus Intacts avant broyage. Les 

20 decouvertes de la Demanderesse ont demontng quil etalt possible, h condition 
d'utiliser un temps de repos suffisant et de mallrlser lliumldlfication de structures, 
telles que les grains de bl6, de faire p6netrer I'ozone au cceur de telles shxictures. 

routes les applications demandant un accroissement de la viscosity d'une 
pSte r^allsee h partir d'une ferine de ble, et; simultanement, un gluten plus poreux 

25 laissant les gaz de culsson s'^chapper en travereant la masse de pSte sans faire de 
cloques, sont valoris6es par ce type de traitement II s'agit de toutes les applications 
liees a la panure et h I'enrobage, mais egalement, comme Indlqu^ prdc^demment, 
la fabrication de cakes anglais, de g^noises et autres produits sucres, ainsi que tous 
les giteaux dont la structure est emulslonnee, c'est-S-dire contenant de la matiere 

30 grasse, de I'eau et des ^mulsifiants, et dont I'un des modeles-types en Amerique du 
Nord est le « yellow layer cake ». 
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REVENDICATTONS 

1. Proc6d6 de traltement d'une mati^re veg^tale non broyee 
comprenant au moins les etapes suivantes : 

5 a) pr6-humidification de ladite matiere vegetale par ajout d'un 

volume d'eau ; 

b) phase de repos de ladite matiere vegetale ainsi humidlflee ; 

c) mise en contact de ladite matiere vegetale avec I'ozone ; 
caracterlse en ce que ladite phase de repos a une duree superieure ou egale a 1 

10 jour, en ce que le ti^itement a I'ozone est realise a I'alde d'un gaz ozone sec et en 
ce quil comprend une humldification complementaire realisee simultanement h ou 
au maximum 10 minutes avant ladite mIse en contact avec I'ozone dans des 
conditions permettant d'apporter de 3 a 10% en polds d'eau S ladite matlfere 
vegetale par rapport au polds sec de la matiere et de pr^f^rence de 3 a 5%. 

15 

2. Procede selon la revendlcation 1, dans lequel la matiere v6g6tale 
comprend des grains de ble tendre. 

3. Procede selon la revendlcation 1, dans lequei la maOfere vegtole 
20 comprend des grains de bl4 dur. 

4. Procede selon I'une quelconque des revendlcations 1^3, dans lequel 
I'eau servant h rhumidlfication complementaire est non neuti^ et comprend un 
agent modlflcateur de pH. 

25 

5. Proc6d6 selon la revendlcation 4, dans lequel le pH de I'eau servant h 
rhumidlfication complementaire est compris aitre 3 et 6. 

6. Procede selon la revendlcation 5, dans lequel I'acldlte de I'eau servant a 
30 rhumidlfication complementaire est apportee par I'aclde citilque, de I'acide acetique 

ou tout autre aclde falble de quallte allmentaire. 


7. Procede selon la revendlcation 4, dans lequel le pH de I'eau servant a 
rhumidlfication complementaire est compris entre 8 et 12. 
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10 


15 


8. Procede selon la revendicaf on 7, dans lequel la basldte de I'eau servant 
S rhumidlficatlon compl^mentaire est assure par la soude de quality alimentaire, le 
carbonate de sodium, le bicarbonate de sodium ou tout autre produit basique'de 
quality alimentalre. 

9. Proc6d6 selon I'une quelconque des revendlcations 1^8, dans lequel le 
temps de repos se situe entre 24 et 72 heures, de preference entre 36 et 48 heures. 

10. Procede selon I'une quelconque des revendlcations 1 k 9, dans lequel 
I'eau servant a rhumidlficatlon complementaire est apportee a la matiere v^etale 
sous la forme d'un brouillard constitu6 de gouttelettes fines ptx)duites par la 
pulverisation sous pression de I'eau. 

11. Procede selon Tune quelconque des revendlcations 2h8, dans lequel 3 
k 5% d'eau en poids par rapport aux grains sont apportes au cours de la pr^- 
humidiflcation afin d'amener le taux d'humidlt6 des grains d une valeur situ^ entre 
16 et 18%. 

12. Proced^ selon I'une quelconque des revendlcations 2 h 11, dans lequel, 
20 prealablement h la pr6-humldification, des grains cassis sont Introdults, la quantiti 

des grains casses se situant entre 0,5 et 20% de la masse tdtale des grains, et 
pr^rablement entre 3 et 10%. 

13. Proc6d6 selon I'une quelconque des revendlcations 1 h 12, dans lequel 
25 la quantity d'ozone utilise se situe entre 6 et 20 g d'ozone/kg de la matldre 

v^g^tale, et de preference entre 7 et 13 g d'ozone/kg. 

14. Procede selon Tune quelconque des revendlcations 1 i 13, dans lequel 
la concentration d'ozone dans le gaz vecteur ozon6 se situe entre 60 et 

30 200 g/m^ tpn, et de pr6f§rence ento^ 80 et 140 g/m^ tpn. 

15. Proc6d6 selon I'une quelconque des revendlcations 1 a 14, dans lequel 
la pression du gaz ozon^ se situe entre 200 et 1100 mbars, et de pr^l^rence ent^ 
600 et 800 mbars. 
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16. Proc^de de fabrication de farines qui comprend le traltement h I'ozone 
de grains de ble tendre selon I'une quelconque des revendications 1 a 15, et qui 
comprend une etape suppldmentaire de broyage des grains ainsi traltes. 

5 17. Proc4d6 selon la revendlcation 16, dans lequel les parametres de 

proced6 de traitement des grains de ble tendre sont choisis de telle fagon que, 
apr^ I'etape du broyage des grains, la viscoslte de la farine resultante est 
augmentee, par rapport a une ferine issue de grains non traltes, d'un pourcentage 
comprls entre 10 et 50%, et le rapport P/L de la ferine est superieur k 2,5 et plus 
10 prefirentiellement superieur a 3,5. 

18. Farines issues d'un procede selon la revendlcation 17. 


19. Procede de febrication de semouies ou de pates alimentalres qui 
comprend le traitement a I'ozone de grains de bl6 dur selon I'une quelconque des 
revendications 1 a 15, et qui comprend une 6tape supplementaire de broyage des 
grains ainsi traits. 

20. Proced^ selon I'une quelconque des revendications 1, 4 S 10 ou 13 i 
15, dans lequel la matlSre v^^tale comprend des graines d'une plante 
l^umlneuse, de preference le soja, le pols, la caroube, le guar, le colza, le chou, le 
lln. 
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